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RESUMEN

El estudio de un Sensor de microfluidos tipo Alambre caliente de ZnO, depositado con la técnica
de Spray Pirolisis ultrasénico en sustrato de Silicio como es de gran interés por sus aplicaciones,
asi como la simplicidad de este sensor. El uso del humidificador ultrasénico permite obtener
peliculas con mayor control y calidad, en comparacion con otras técnicas de rocio [1]. A las
peliculas de ZnO obtenidas con esta técnica se les encontré su Coeficiente de Temperatura
Resistiva (CTR); en este trabajo se describe la técnica de depdsito de la pelicula delgada, la forma
de comprobacion para el CTR, la elaboracion de una microestructura de Silicio con tecnologia
Micro-Electromecéanicos (MEMS) y se presentan algunos de los resultados de estas peliculas de
ZnO como resistencia variable con el flujo de aire. El propdsito de este sensor es para su aplicacion

en la deteccion de microfluidos gaseosos.

Palabras calve: ZnO, Spray pirolisis ultrasénico, Microfluidos, MEMS.
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INTRODUCCION

La primera década del siglo XXI ha sido denominada por algunos como la “Década de los
Sensores”. Con un incremento considerable en los sensores y sus aplicaciones desde hace 15 afios
aproximadamente, de cierta forma, estos dispositivos estan al borde de una revolucion similar a la
experimentada por las microcomputadoras en los 80’s. Solo en los automoviles las necesidades de
censado han crecido a pasos agigantados y las tecnologias de censado usadas son tan variadas
como las aplicaciones. Enormes avances han sido desarrollados y muchos mas estan en el
horizonte. Entender el disefio y operacién de un sensor frecuentemente requiere de una formacion
multidisciplinaria, abarcando campos como lo son la ingenieria mecanica, la ingenieria eléctrica,
la fisica, la quimica, la biologia, etc.; ya que las ltimas tecnologias en sensores abarcan desde los
piezomateriales hasta los micros y los nanosensores. Para el propdsito de este trabajo, se considera
un sensor como un dispositivo capaz de detectar variaciones en una magnitud fisica y convertirlas
en sefiales eléctricas, con una sensibilidad especifica, para un sistema de medida o control; donde
dicha magnitud puede ser, por ejemplo: temperatura, distancia, aceleracion, presion, fuerza,
humedad, pH, etc. Como tal, un sensor representa la interfaz entre el mundo fisico y el mundo de

los dispositivos eléctricos, tales como las computadoras.

Con el propdsito de acoplarse a la tecnologia de microelectronica, y lograr una produccion en
grandes volumenes, diversos investigadores proponen el uso de las técnicas de micro fabricacién
de circuitos integrados y micromaquinado basadas en silicio, para el desarrollo de sensores y
actuadores. Esta propuesta se basa en las excelentes propiedades eléctricas y mecanicas del silicio,
estudiadas desde hace afios. Asi surgen los Sistemas Micro Electromecanicos (MEMS), los cuales
son la integracién de elementos mecanicos y componentes electrénicos, que actiian como sensores
y/o actuadores, sobre un sustrato de silicio simple o cualquier otro material compatible con las

técnicas de micro fabricacion [2].

Es conocido que en el empleo y control de pequefios volumenes (liquidos 0 gaseosos) es necesario
el estudio multidisciplinario de los principios fisicos como: Micro fabricacion, Quimica, Biologia,
Fisica, Ciencia de materiales, Mecanica, Modelos numéricos, Sistemas de control y dispositivos
micro electromecanicos (MEMS). La deteccion de microfluidos tiene una amplia gama de
aplicaciones como la medicina, la biotecnologia y la genémica, entre otras, debido a que es posible
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la manipulacion celular y la deteccion de pequefias cantidades de sustancia y el control de

volumenes pequefiisimos (del orden de microlitros 0 menos)[2].

Uno de los principales contribuyentes a esta especificidad de microfluidos es la integracion de
sensores. Los sensores utilizados en cada plataforma deben ser altamente especificos para un solo
compuesto, o un rango de ellos, y estan optimizados para un conjunto dado de temperatura,
muestreo, condiciones de flujo, por lo tanto, a menudo se limitan en la aplicacion. Es por ello que
la estrategia aplicada para la integracion del sensor en una plataforma microfluidica depende de la
muestra detectada, el tipo de sensor y los materiales que forman el sensor y la plataforma. La
integracion del circuito sensor se puede realizar mediante la fabricacion del sensor con la estructura
microfluidica o encerrando Unicamente la microestructura del sensor en el ducto de microfluidos.
Mientras que el primero generalmente implica una integracion permanente del (los) sensor (es),

este Ultimo puede disefiarse para un formato de sensor intercambiable, més flexible y versatil.

El primer enfoque se aplica generalmente para sustratos de silicio y vidrio que utilizan tecnologias
de pelicula delgada [3]. Los sensores se depositan en la superficie del canal utilizando tecnologias
similares o compatibles con las utilizadas para la fabricacion de microestructuras, de manera que

la fabricacion de ambas estructuras se puede realizar de forma simultanea o secuencial.[4].

El empleo de la litografia blanda (soft litography) es una opcién para los paises en desarrollo.
Generalizando, consiste en el empleo de un chip de silicio en el que sobresale el patron al relieve
con las caracteristicas geomeétricas deseadas (realizado con técnicas usuales de la microfabricacion
en salas limpias -cleanrooms) o alternativamente empleando impresoras convencionales y
transparencias que permitan transferir el disefio de los microcanales a un substrato dado. Sobre él
se vierte una capa de silicona, que al ser curada (cocinada en un horno, o jtal vez al sol!) se separa
del chip, teniendo en una de sus caras el patron en negativo. Se perforan agujeros para permitir la

conexion de tubos.

Luego, esta cara se puede cubrir con vidrio u otro material. Otra interesante posibilidad es el uso
de papel convencional para aplicaciones fundamentalmente orientadas a paises en

desarrollo. xxxxx
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ANTECEDENTES

En el empleo y control de pequefios volimenes (liquidos o gaseosos) es necesario el estudio
multidisciplinario de los principios fisicos como: Quimica, Biologia, Fisica, entre otros. El avance
fundamental en los microfluidos fue en lo tocante al desarrollo de micro valvulas, microsensores
y micro bombas. La dificultad existente al intentar controlar pequefias cantidades de fluidos ha
impulsado el desarrollo de métodos novedosos de bombeo y sensado de microfluidos. En el disefio
y fabricacion de los dispositivos de microfluidos se ha dado mayor importancia a la simplicidad

por encima de la complejidad, y otro tanto a la funcionalidad sobre la miniaturizacion.

Gran parte del reto que representa la microfluidica ha sido el desarrollo de sensores capaces de
registrar las magnitudes sin afectar sustancialmente el flujo o sistema. Es necesario sefialar que la
energia y momento de estos flujos es muy baja y por tanto la interaccion flujo/sensor debe
mantenerse o mas baja posible. En muchos casos hay que controlar la cantidad de sustancia que
se va a introducir en un sistema para la liberacion controlada del medicamento, o en el caso de
compuestos para reacciones quimicas complejas o peligrosas y se preparan entonces emulsiones y
soluciones similares. EI manejo de microfluidos ha logrado avances significativos, y varias

aplicaciones de cientificas han desarrollado dispositivos para este fin [5].
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JUSTIFICACION

El estudio de los microfluidos es un campo multidisciplinar que comprende partes de la Fisica, la
Quimica, la Ingenieria y la Biotecnologia. Estudia el comportamiento de los fluidos en la
microescala y la mesoescala. También comprende el disefio de sistemas en los que diminutas

cantidades de fluido seran utilizadas [6].

Los avances en tecnologia microfluidica, estan revolucionando la biologia molecular en los
procedimientos de analisis enzimaticos, andlisis de ADN y la protedmica. La idea béasica de los
microfluidos biochips es integrar las operaciones de ensayo, como la deteccidn, asi como muestra

de pre-tratamiento y la preparacion de la muestra en un chip [7].

Una nueva area de la aplicacion de los biochips es la patologia clinica, sobre todo el inmediato
punto de atencion de diagndstico de enfermedades. Ademas, la microfluidica basada en
dispositivos, son capaces de un muestreo continuo y en tiempo real de las pruebas de muestras de

aire/agua para los analisis bioquimicos de toxinas y otros patdgenos peligrosos.

El ZnO posee importantes propiedades, piezoeléctricas que se refiere al efecto descrito por Jacques
y Pierre Curie en el que describen la generacion de corriente eléctrica cuando se le aplica un estrés
mecanico a un material [8]. Ademas, tiene una fuerte propiedad piroeléctrica, definida como la
capacidad de algunos materiales cristalinos para generar una corriente eléctrica en respuesta a un

cambio de temperatura a distancia.

Aunado en lo anterior, el ZnO tiene una alta energia de enlace de exitones, 60 meV, una brecha
energética (band-gap) a temperatura ambiente de 3.37 eV y es transparente en la region visible. El
ZnO es mas estable quimicamente que muchos otros materiales y es capaz de operar a muy altas
temperaturas. Otra habilidad del ZnO es que puede operar en ambientes mas dificiles, es resistente
a la radiacion y es biocompatible. Posee una combinacion atractiva de propiedades dpticas,
piezoeléctricas, piroelectricas, sensoriales, y magnéticas, ademas de algunas otras propiedades

relacionadas con su estructura que se confieren una estabilidad térmica y quimica [9].
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CAPITULO I: MARCO TEORICO
1.1.SILICIO CRISTALINO

El silicio es uno de los elementos quimicos cuyo simbolo es "Si" y que se encuentra en la tabla
periodica en el grupo 14 o IV A. Por su abundancia (2,57 x 105 p.p.m.) es el segundo elemento
gue mas se encuentra en la corteza terrestre después del oxigeno (4,95 x 105 p.p.m.). Este material
compone alrededor del 20% de la corteza terrestre. Forma parte, en la tabla periddica, de la familia
del carbono, pero, a diferencia de éste, no se lo encuentra en la naturaleza en estado puro sino,
generalmente, combinado con oxigeno en su mayoria formando éxidos de Si (SiO2, didxido de
silicio) y silicatos. Pertenece al grupo de los hermosos cristales de roca (roca cristalina), cuarzo
lechoso, amatistas (rocas azules debido al magnesio), cuarzo rosado (color debido a la presencia
de pequefias cantidades de titanio) y cuarzo ahumado (orgéanico). Ocasionalmente, cristales de
tridymite y cristobalita, que son modificaciones de los silicatos a muy altas temperatura, pueden
encontrarse en depdsitos volcanico[10]. El SiO abunda en distintas formas como el cuarzo, agata,
jaspe, carnelia, 6palo y pedernal. La arena es en gran parte didxido de silicio y la mayoria de las

rocas corrientes, salvo calizas o dolomitas, contienen silicio[11].

El silicio cristaliza con el mismo patron que el diamante, en una estructura que Ashcroft y Mermin
Ilaman celosias primitivas, "dos cubos interpenetrados de cara centrada”. Las lineas entre los
atomos de silicio en la red indican los enlaces con los vecinos mas préximos (Figura 1.1.). El lado
del cubo de silicio es 0,543 nm. El germanio tiene la misma estructura del diamante, con una
dimension de celda de 0,566 nm[12].

: o o4 b
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Figura 1. 1. Estructura cristalina de Silicio (a), disposicion de los atomos de silicio en una celda
unitaria (b).

1.2.SILICIO COMO MATERIAL EN LA FABRICACION DE MEMS

Las excelentes propiedades mecanicas del silicio hacen que sea un material éptimo para ser
utilizado como capa estructural de un micro o nano sistema. Ademas, el silicio es el material base
en la tecnologia CMOS, facilita la compatibilizacién con los circuitos electronicos. En la
fabricacion MEMS otros materiales tipicamente empleados son los vidrios, cuarzo, ceramicas,

nitruro y carburo de silicio, metales y otros materiales en casos de aplicaciones especificas [13].

La tabla 1.1. muestra las propiedades mecénicas del silicio comparadas con otros materiales que
también pueden utilizarse como bases estructurales, en concreto se compara con diversos metales,
conviene destacar el alto modulo de Young del silicio es proximo al acero inoxidable. Es
importante considerar que algunas propiedades mecanicas de los materiales varian en funcién de
las dimensiones de este, en concreto el mddulo de Young puede variar con respecto a las

dimensiones ya sean macroscopicos y microscopicos.

Tabla 1.1. Comparacion de las propiedades mecénicas del Silicio con distintos materiales
conductores.

Otros materiales
Propiedad mecanica | Silicio o o )
Acero inoxidable Aluminio Hierro
Coeficiente de 2.33e-6 17.3e-6 25e-6 12e-6
expansion térmica (/°C)
Densidad (g/cm?®) 2.3 7.9 2.7 7.8
Maodulo de Young 190 200 70 196
(GPa)
Dureza (Kg/cm?) 850 660 130 400
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1.3.0XIDO DE ZINC (ZnO)
El Oxido de Zinc es un compuesto inorganico semiconductor que pertenece a la familia 11-VI.

Cuenta con una energia de banda prohibida directa de 3.37 eV, esta propiedad lo hace transparente
a la luz visible, opera en longitudes de onda entre el azul y el UV. La energia de enlace para este
compuesto es de~60 meV, la cual es alta comparada con el GaN, la cual es de~25 meV, esta alta
energia de enlace resalta la eficiencia en la emision de luz. A temperatura ambiente el ZnO presenta

una movilidad de ~200 cm?V ! y una alta velocidad de saturacion [14].

El ZnO a temperatura ambiente presenta regularmente una estructura tipo wurzita, que tiene una
celda unitaria hexagonal, pertenece a un espacio de grupo P63mc, en esta fase enlaces tetragonales
son formados por la interconexion de dos subestructuras de Zn?*y O%, el &tomo de Zinc es rodeado
por 4 4tomos de oxigeno y viceversa, este acomodo es tipico de los enlaces covalentes sp®. El
acoplamiento tetraédrico en este enlace da lugar a una simetria polar a lo largo del eje
hexagonal. Debido a la diferencia de las electronegatividades del Zinc y del Oxigeno, con
1.65y 3.44 respectivamente, se presenta una alta ionicidad en los enlaces entre el Zny el O (Figura

1.2.). Este compuesto también puede presentar estructuras cubica zincblende y rocksalt.

-, QOxigeno

) Zinc

Figura 1. 2. Estructura hexagonal tipo wurzita de ZnO.
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Los cristales de ZnO son conocidos por su caracter piezoeléctrico con un gran factor de
acoplamiento electromecéanico y su baja constante dieléctrica, estas propiedades piezoeléctricas se

emplean para hacer transductores ultrasonicos en regiones de alta frecuencia.

El 6xido de zinc inicid su investigacion en 1992 con el inicio de la era de los semiconductores
después de la invencion del transistor, se realizaron investigaciones sistematicas de la ZnO como
un semiconductor compuesto. En 1960, se descubrieron las buenas propiedades piezoeléctricas del
oxido de zinc, lo que llevo a la primera aplicacion electronica de 6xido de zinc como una capa

delgada para dispositivos de ondas acUsticas de superficie [14].

Actualmente, las investigaciones sobre el Oxido de zinc como material semiconductor
experimentan un renacimiento después de los intensos periodos de investigacion en los afios
cincuenta y setenta. Los resultados de estas actividades anteriores se resumieron en las revisiones
de Heiland, Mollwo y Stéckmann (1959), Hirschwald (1981) y Klingshirn y Haug (1981). Desde
aproximadamente 1990, se produjo un aumento enorme en el nimero de publicaciones en ZnO'y

se han publicado revisiones mas recientes sobre ZnO.

El interés renovado en la ZnO como material optoelectronico se ha desencadenado por informes
sobre la conductividad de tipo p, las propiedades ferromagnéticas diluidas, los transistores de
efecto de campo de 6xido de pelicula delgada y el progreso considerable en la fabricacion de

nanoestructuras.

1.3.1. CARACTERISTICAS DEL ZnO

Las propiedades quimicas, estructurales, Opticas, eléctricas y de interfaz del éxido de zinc se
resumen con un énfasis especial en el uso de ZnO como pelicula delgada [15]. Esta aplicacion

tiene una serie de requisitos que ZnO debe cumplir:

- Alta transparencia en la region espectral visible e infrarroja cercana.
- Posibilidad de preparar peliculas altamente dopadas con densidad de electrones libres n>
10%° cm ~ 3y baja resistividad (<1072 Q cm).

- Buenos contactos con los semiconductores activos (capas absorbentes).
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- Posibilidad de preparar las capas de TCO en éreas grandes (> 1 m?) mediante métodos de
deposicion como pulverizacion catddica con magnetron o deposicion quimica de vapor de
metal organico (MOCVD)

- Posibilidad de preparar peliculas de ZnO con propiedades adecuadas a baja temperatura
del sustrato (<200 ° C para células solares Cu (In, Ga) (S, Se)2)

- Posibilidad de preparacion de superficies adaptadas con propiedades adecuadas de
dispersion de la luz para atrapar la luz, lo que es particularmente importante para las céldas
solares de pelicula delgada de Si.

- Bajos costos de materiales, no toxicidad y abundancia en la corteza terrestre.

1.3.2. PROPIEDADES ESTRUCTURALES DE ZnO

La figura 1.3 muestra los patrones de difraccion de rayos X de las peliculas de ZnO obtenidas por
Spray Pirolisis Ultrasonico (SPU)al variar la concentracion molar. Se puede observar que las
peliculas son policristalinas en todos los casos y se ajustan bien a una estructura hexagonal de tipo
wurtzita; apreciando los picos de difraccion asociados a los planos (110), (002), (101), (102),
(110), (103) y (112) para todas las temperaturas de substrato, siendo la orientacién preferencial la
(002). El resto de los picos se mantienen a una intensidad casi constante para todas las temperaturas

de deposito !
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Figura 1. 3. Patron de difraccion de rayos X de peliculas de ZnO a diferentes concentraciones
(Lab. Rayos X del CIDS).

19



1.3.3. PELICULAS DELGADAS DE ZnO

Una pelicula delgada es una capa de material que va desde fracciones de un nanémetro hasta varios
micrémetros de espesor. Los dispositivos electréonicos semiconductores y recubrimientos opticos

son las principales aplicaciones que se benefician de la construccion de capa fina.

Las peliculas semiconductoras de Oxidos metalicos son consideradas como buenas peliculas
conductoras y transparentes y son aplicadas en la conversion fotovoltaica, asi como en otros
dispositivos electronicos, gracias a sus propiedades eléctricas y dpticas. El 6xido de zinc es uno de
los oxidos metalicos semiconductores mas utilizados en dichos dispositivos. Las peliculas
delgadas de dxido de zinc muestran una baja resistividad y una alta transmitancia en el espectro

visible.

Estas peliculas pueden ser depositadas por diversas técnicas como pulverizacion catodica,
evaporacion en vacio, depdsito quimico en fase vapor, sol-gel y rocio quimico.[16] Esta tltima es
la utilizada en el presente trabajo ya que presenta las ventajas de ser de facil manejo, de bajo costo
y de gran adaptabilidad a procesos industriales, ademas de proporcionar excelentes resultados en
las propiedades de peliculas delgadas. En la técnica de rocio quimico, la solucion iénica de los
compuestos que contienen a los precursores del 6xido de zinc es arrastrada por el gas portador
hasta una boquilla, donde es rociada en gotas muy pequefias sobre el substrato, el cual esta caliente,
provocandose la evaporacion del solvente y una reaccién de las sales. La calidad y tipo de
crecimiento de las peliculas dependeran de la temperatura y tipo de substrato, de los flujos de la

solucién y del gas portador de las sales [17].

Las peliculas delgadas de ZnO (Figura 1.4.) obtenidas por la técnica de pulverizacion
magnetrénica, la deposicién quimica de vapor, la deposicién por laser pulsado, la epitaxia de haz
molecular, spray pir6lisis y la deposicidén quimica (electro), conducen a mejores peliculas de ZnO
con respecto a una alta conductividad y transparencia. Los dos primeros métodos también permiten
depdsitos en grandes areas, lo que los convierte en las técnicas de deposicion mas avanzadas

industrialmente para ZnO [1].
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Figura 1. 4. Fotografia de un depoésito de ZnO sobre Si por medio de SPU, visto por microscopio
optico.
Las peliculas delgadas son estructuras sélidas, tan delgadas que se pueden despreciar muchos
defectos fisicos en su volumen como la inercia o la masa térmica y donde predominan efectos
como la viscosidad o la electroestéatica. [18] Son importantes porque permiten ahorrar energia, son
muy compactos, ligeros y debido a que se desprecia una dimension son mas faciles de caracterizar
fisicamente. Son usados en la industria dptica (para revestimientos reflectantes, anti-reflejo o de
vidrio de auto-limpieza, por ejemplo), electronica (capas de aislantes, semiconductores y

conductores que forman circuitos integrados), envases (peliculas de aluminio recubierto), etc.

En sistemas de control y procesos donde la temperatura puede cambiar rapidamente se necesitan
sensores de temperatura y elementos calorificos que tengan un comportamiento lineal, una alta
sensibilidad y con poca masa para que tengan una respuesta rapida y precisa.[19] Los metales son
los elementos mas utilizados debido a su gran linealidad para medir temperaturas, pero tienen la

principal desventaja de que ofrecen una baja resistividad.

La resistividad en los metales varia con la temperatura, propiedad por la cual hay sensores de
temperatura resistivos. Sin embargo, también tiene una alta correlacion con la pureza del material
y la perfeccion de la red cristalina y puede variar con la inclusion de impurezas en el material.
Ademas, las estructuras en pelicula delgada contienen mas imperfecciones y tensiones internas por
lo que generalmente poseen resistividades mas elevadas que las estructuras en volumen. También

hay tratamientos térmicos de recocido a altas temperaturas que pueden reducir el numero de
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imperfecciones, decrementando por ello la resistividad de estas peliculas delgadas. Por ejemplo
En la figura 1.5 se observa la curva caracteristica de la resistividad frente al espesor de pelicula
delgada para el niquel; puede observarse la tendencia que toma la curva donde para pequefios
espesores la resistividad es elevada, pero a medida que se va aumentando este espesor la

resistividad se va acercando a sus valores en volumen (3. Estado del arte 3.1 Introduccion, n.d.).
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Figura 1. 5. Variacion de la resistividad con respecto al espesor

1.4.SENSORES DE FLUJO BASADOS EN SILICIO MICROMAQUINADO

La medicion de la velocidad de desplazamiento de los fluidos ha sido ampliamente estudiada por
su aplicacion en diferentes campos, desde la medicion del flujo de liquidos y gases en procesos
industriales hasta la optimizacién de la forma de las alas de las aeronaves.

Dentro del grupo de sensores para la medicion de dicha variable se destacan los sensores de flujo
de principio térmico. ElI empleo de técnicas de micromaquinado, tipicas de los sistemas micro
electromecanicos 0 MEMS, para obtener dichos sensores brinda ventajas para su miniaturizacion,

disminucion del tiempo de respuesta y aumento de la sensibilidad.

Los sensores de flujo micromaquinados tienen una gran utilidad en diversas aplicaciones que

requieren monitoreo del flujo de gas o fluido, incluida la citometria de flujo, monitoreo ambiental
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de sala limpia, viento, cromatografia de gases, tension de corte de la pared, y mediciones de
viscosidad. Estos sensores complementan tecnologias como canales microfluidicos, valvulas,
bombas y calentadores que se ensamblan para crear los llamados dispositivos de laboratorio en un
chip (LOC) o sistemas de andlisis de micro total (W TAS). Como tal, ha habido un gran interés en
su desarrollo en la comunidad de sistemas micro electromecanicos (MEMS) desde el primer sensor

de flujo térmico micromaquinado en 1974[20].

La figura 1.6 muestra los dispositivos de microfluidos por su longitud y por su escala de volumen

en la cual los sensores de microfluido se encuentran desde fracciones de nanolitros hasta centenas

de mililitros.
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Figura 1. 6. Escalas de longitud y escala de volumen de dispositivos microfluidicos.

1.5.TIPOS DE SENSORES DE ALAMBRE CALIENTE

El sensor de flujo es un dispositivo que, instalado en linea con el canal, permite determinar el
caudal que esta circulando por dicho canal. Se caracteriza por medir caudales gracias al
desplazamiento del perfil de temperatura causado alrededor del elemento calentador, de este modo

puede ser usado para medir caudales muy pequefios.
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El material usualmente utilizado en la elaboracion de estos anemometros son platino, niquel,
Aluminio y/o algunas aleaciones de materiales conductores. Esto con el proposito de detectar

pequefios cambios de resistencia al momento de hacer pasar un flujo de fluido.
Los sensores de flujo térmico pueden clasificarse en:

e AnemoOmetros
e Sensores en tiempo de vuelo

e Sensores de flujo calorimétricos

1.5.1. ANEMOMETRO

Los sensores anemometros consisten principalmente en un dUnico elemento el cual es calentado
mediante una corriente eléctrica y en funcién de la cantidad de flujo que circule por el sensor se

producird una variacion de resistividad caracteristica para ese microcaudal (Figura 1.7).

Platino
0 —»
Flujo : —
-

Figura 1. 7. Sensor de flujo anemométrico.

El anemometro de alambre caliente se ha utilizado durante muchos afios como herramienta de
investigacion en mecanica de fluidos. A pesar de la disponibilidad de sistemas de medicion de
velocidad no intrusivos (es decir, velocimetria Doppler laser multicomponente), todavia se aplica
ampliamente, debido a las mejoras de la tecnologia electrénica y al mayor interés en la descripcion
detallada de los campos de flujo turbulento. EI anemometro de alambre caliente sigue siendo el
unico instrumento que ofrece en la salida una representacion verdaderamente analdgica de la

velocidad hasta fluctuaciones de altas frecuencias.

Estos tipos de sensores se caracterizan por disponer de un gran fondo de escala, lo que permite

medir caudales relativamente elevados. Sin embargo, responden mal ante caudales pequefios, son
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muy sensibles a la contaminacion y necesitan ser calibrados cada cierto tiempo para evitar tomar

falsas mediciones debido a la oxidacién o ensuciamiento del calentador.

La figura 1.8 muestra como en este modo de funcionamiento se puede obtener un gran fondo de
escala (500 pulL/min). Sin embargo, para caudales menores de 100 pul/min el sensor no es capaz de

medir correctamente el caudal del fluido.

29

(i)
lg ﬁ,iooummn ,50;.lrm'-n
- " j | “‘
56 - Lo
\ 1 Oulimin
55 T v T v T Y T v T A
3000 3500 4000 4500 5000
Tiempo (seg)

Figura 1. 8. La potencia generada en el calentador para distintos valores de caudal (Modo de
temperatura constante CT).

1.5.2 SENSOR TIEMPO DE VUELO

En los sensores en tiempo de vuelo, (Figura 1.9.) el calentador esta continuamente alimentado con
una cierta cantidad de energia eléctrica. Este pulso de calor se realiza lejos del calentador y éste es
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usado para medir el retardo de tiempo entre la fuente de calor y el detector de calor. Se necesitan

dos elementos para utilizar esta configuracion y un tercero si se desea conocer el sentido del flujo.

Calentador Sensor

=

7, |
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Figura 1. 9. Sensor de flujo tiempo de vuelo.
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Este modo es menos sensible a los cambios en la temperatura ambiente que el modo anemoémetro
y el rango de medida del sensor puede ser seleccionado en funcién de la distancia entre la fuente
de calor y el detector. A mayores distancias, se obtendrd un mayor fondo de escala. Aunque por
motivos constructivos habré una distancia limite donde el sensor se sature y no sea capaz de medir

mayores caudales.

Aunque existen varios estudios sobre este tipo de sensores de caudal, no estan tan desarrollados y
no son tan utilizados en la actualidad como el anemémetro o el principio calorimétrico. Esto se
debe a las buenas prestaciones que debe poseer el sensor de temperatura para que sea capaz de
detectar los pequefios pulsos de calor que se generan, asi como de la gran complejidad de
tratamiento de sefial que necesita comparado con otros tipos. Sin embargo, el método que se utiliza
mucho en la actualidad es el principio calorimétrico. Este método se basa en transferir calor al
fluido, lo cual se logra mediante conveccion, de modo que esta cantidad de calor es proporcional

al caudal del fluido y medida por los sensores de temperatura (Figura 1.10).

La configuracion estandar consta de tres elementos: un calentador y dos sensores de temperatura,
uno situado aguas-arriba y otro aguas-abajo del calentador. Los sensores de temperatura suelen ser
termorresistencias (RTD), que son metales con la caracteristica de que su resistencia es funcion de

la temperatura a la que esté expuesto.
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Figura 1. 10.Sensor de flujo basado en principio calorimétrico

El principio de funcionamiento de este tipo de sensores de flujo es el siguiente: el fluido entra en
el sensor y atraviesa un canal aislado térmicamente del exterior donde en primer lugar se encuentra
a su paso con la resistencia aguas-arriba (Rup), posteriormente el calentador y por ultimo la
resistencia aguas-abajo (Roown). Mediante transmision de calor por conveccion se enfriara la
resistencia aguas-arriba, disminuyendo su valor resistivo debido a que su temperatura decrecera.
Tras ello, el fluido se calentard debido a su exposicién al calentador y calentara la resistencia
aguas-abajo, incrementando su valor resistivo debido al incremento de temperatura. La medida del
caudal del fluido se realizard mediante la diferencia de resistencia que habra entre Rgown Y Rup,

siendo esta diferencia mayor al aumentar el caudal del fluido.

1.5.3 SENSORES DE FLUJO CALORIMETRICOS

En el principio calorimétrico, donde las diferencias de temperatura de los dos sensores situados a
cada lado del calentador son monitorizadas como una funcién del flujo, entregan datos con una
alta precision y reproducibilidad. Otra gran ventaja de este principio es que el efecto del calor por
conduccion desde o hacia el ambiente es basicamente cancelado al restar las sefiales de los dos
elementos sensores, eliminando asi posibles errores en la medicion debido a las condiciones
ambientales donde se utilice el sensor. Ademas, las fluctuaciones en la temperatura del calentador
tienen un minimo efecto en la medida final. Obviamente, para que todo esto sea cierto, los sensores
de temperatura tienen que ser monitorizados ambos al mismo tiempo. Mediante la electrénica
asociada al microsensor se podra conocer el caudal que circule por el canal a través de la sefial de

salida del mismo. Esta sefial sera la diferencia resistiva entre las resistencias superior e inferior,
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que seran alimentados a través de una intensidad continua constante e igual para las dos

resistencias, transformando de este modo la sefial de salida en valores de tension mediante la Ley

de OhmV =R % 1.

25
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AU 207 g

y
15 --+ , ---._______l__--
| _—
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|
|
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0® : : : |
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Figura 1. 11.Sefial de salida del sensor de flujo empleando agua como liquido. Con una canal de
1000pum x 500 um y una distancia de los sensores de temperatura al calentador de 1000 pm
(Lammerink 1993).

La respuesta que caracterizara el comportamiento de nuestro sensor sera semejante a la Figura
1.11, donde se observan dos regiones bien diferenciadas. Una primera zona lineal que va desde
caudales bajos hasta un caudal limite de saturacion que representara el fondo de escala de nuestro

sensor y otra zona que es para caudales mayores a este valor limite en el cual el sensor se satura 'y

da una respuesta no lineal.
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Figura 1. 12.Respuesta de sensores de flujo calorimétricos.

La Figura 1.12 muestra la correlacion entre la respuesta del sensor, medido en variacion de
resistividad, y el caudal del fluido. A diferencia del sensor anemémetro (Figura 1.10), se observa
que en este caso se pueden medir caudales que sean bastante pequefios (aprox. 5 uL/min), con una
respuesta muy constante, pero con menor fondo de escala (aprox. 100 pL/min frente a los 500

pL/min que se pueden obtener en el modo anemdmetro).

1.6.DISPOSITIVOS MICROELECTROMECANICOS (MEMS)

En pocas décadas, los MEMS han pasado de ser un ejercicio académico a una parte integral muy
interesante de muchos productos comunes. Pero como ocurre con todas las nuevas tecnologias se

necesita un tiempo para que la tecnologia madure y logre hacerse espacio en el mercado.

Al principio esta tecnologia se enfocaba desde un punto de vista multi-chip donde la estructura
MEMS se encontraba en un solo chip y la electrénica de acondicionamiento de sefial se encontraba

en otro. Si bien este punto de vista del proceso era el mas simple, tenia sus desventajas como la
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utilizacion de una gran area de silicio, moédulos intermedios para interconectar diferentes bloques
o0 que el rendimiento suele ser menor en diferentes mddulos que en uno solo. Pero gracias a la
integracion se consiguié una solucion econémica de alto rendimiento y eficacia. Por ello, siguiendo
esta tendencia hoy dia se han desarrollado aplicaciones Lab-on-chip donde se integran todos los

modulos de un sistema.

Muchos dispositivos MEMS son utilizados para la medida de microfluidos, empleando para ello
distintos métodos. Como se comento al inicio del proyecto, uno de los objetivos es fabricar un
sensor de microfluidos que sea fiable y estable. En muchas aplicaciones Lab-on-chip o
aplicaciones especificas MEMS que trabajan con dispositivos microfluidicos, es necesario conocer
el caudal que circula por los microcanales. Mediante tecnologia MEMS se puede fabricar, en un
area bastante reducida, un dispositivo que sea capaz de realizar esta funcion, ya que son el principal
objetivo del presente proyecto, asi como los distintos avances que se estan llevando a cabo en esta

investigacion.

Los medidores de flujo de liquido de bajo flujo en voladizo son microestructuras en voladizo
colocadas perpendicularmente dentro del flujo de fluido, midiendo asi la velocidad de flujo
mediante la desviacion o inflexion en voladizo. Para cuantificar este desplazamiento, los micro-
resistores piezoeléctricos colocados en la estructura en voladizo es la tecnologia de deteccién mas

utilizada, pero también se puede emplear la deteccion optica.

Curiosamente, los dispositivos académicos (Figura 1.13) muestran una sensibilidad muy alta
gracias a las tecnologias de miniaturizacion (por ejemplo, 1 nl / min). Por otro lado, al igual que
con los sensibles medidores térmicos de flujo liquido de bajo flujo, el polvo y otros residuos
pueden alterar el funcionamiento del sensor. Ademas, el contacto directo del sensor con especies
potencialmente sensibles dentro del flujo de muestra es ain mas invasivo que los sensores de flujo

térmico.

Sensor de flujo de alambre caliente, basicamente es un alambre de platino calentado
eléctricamente, el cual es parte de un circuito de PUENTE de WHEATSTONE, al circular el aire
a través del alambre, tiende a enfriarlo, alterando asi su resistencia eléctrica, un amplificador
electronico detecta estos cambios diminutos en la resistencia y regula la corriente para mantener

el alambre en su temperatura original.
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La corriente requerida es entonces la medida de la masa de aire, este es un indicador ain mas
exacto del suministro de combustible que el de volumen. Por esta razon el alambre caliente es

Ilamado mas hien sensor de masa de aire.

Figura 1. 13.Sensor de microfluidos. Tomada de Wang et al., Symposium on Design, Test,
Integration and Packaging of MEMS/MOEMS 2008.

1.7. RESISTENCIA ELECTRICA

Por resistencia eléctrica entendemos la mayor 0 menor oposicion que presenta un cuerpo al paso

de la corriente eléctrica. La unidad de resistencia es el ohm ().

La oposicion que presenta un material al paso de la corriente eléctrica se explica por la dificultad
que representa para los electrones tener que sortear los atomos que encuentran a su paso cuando
circulan por un material. La aplicacion de una tension entre los extremos de un material conductor
provoca que los &tomos cedan los electrones de valencia, lo que facilita la circulacion de éstos a

través del material (Ecuacion 1).
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La resistencia que presenta un material al paso de la corriente eléctrica viene dada por la

expresion siguiente:

Ecuacion 1
Donde:

R es la resistencia expresada en ohms (Q).

p es el coeficiente de resistividad del material expresado en (€ X m).

| es la longitud del conductor expresada en metros (m).

s es la seccion del conductor, expresada en m?,

De la expresion anterior se desprende que la resistencia de un conductor depende de su

naturaleza, su longitud y su seccion.

1.8 LONGITUD Y SECCION

Cuanto mas largo y de menor seccidn sea un conductor, mayor sera la dificultad que ofrezca al

paso de los electrones por su interior. En consecuencia:

La resistencia eléctrica de un conductor es directamente proporcional a su longitud e inversamente

proporcional a su seccién

1.8.RESISTIVIDAD

El coeficiente de resistividad (p), o resistencia especifica, de un material es la resistencia

caracteristica que presenta un conductor de 1 m? cuadrado de seccién y 1 metro de longitud a una

temperatura dada.

El valor de la resistividad es muy pequefio en materiales conductores y muy elevados en los

aislantes (Tabla 1.2).
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Tabla 1. 2. Resistividad para diferentes materiales a 20 °C.

Material Resistividad, p
(Q.cm)
Plata (Ag) 1.59¢-8
Cabre (Cu) 1.7e-8
Oro (Au) 2.44e-8
ZnO 0.351e-2
Silicio (Si) 640
Germanio (Ge) 0.46
Vidrio 10e10 a 10e14

1.9.EL COEFICIENTE DE TEMPERATURA (TCR)

El coeficiente de temperatura (o) también llamado TCR, de un conductor es un pardmetro que

indica el aumento o la disminucion que sufre su resistividad especifica por efecto de la

temperatura.
Temperatura del sefior

Calentador

7, &/

Figura 1. 14.Esquema de transduccién por cambio de resistencia al paso del flujo.

33



En los metales este parametro tiene un valor positivo, lo que indica que al elevar la temperatura

del material aumenta su resistividad especifica.[21]

En los semiconductores ese parametro tiene un valor negativo, lo que indica que al elevar la

temperatura del material disminuye si resistividad especifica.[22]

Para calcular la resistividad que presenta cualquier conductor a una temperatura T, diferente de 20
°C, se emplea esta formula:

p=po*[1+ax*(T—Ty] Ecuacién 3
Donde:
p es la resistividad a la temperatura deseada.

po es la resistividad del conductor a una temperatura de referencia, normalmente 20°C (Tabla
1.2).

a es el coeficiente de temperatura de resistencia (ver tabla 1.2).
T es la temperatura a la que se desea calcular la nueva resistividad.
To es la temperatura de referencia, normalmente 20°C.

Como consecuencia del cambio de la resistividad con la temperatura, producira un cambio en el
valor de la resistencia (Ecuacion 4). Conocido como el valor de resistencia a una
determinada temperatura (inicial) y el valor del coeficiente de temperatura a, podemos calcular,

aproximadamente, el valor de resistencia a otra temperatura (final).

Debemos indicar que se fabrican componentes en los que deliberadamente se busca que tengan
una resistencia eléctrica superior a la de los metales conductores y mucho menor que la que poseen
los aislantes. Tales componentes reciben el nombre de resistores o resistencias, y tal como veremos
mas adelante, dependiendo de su valor podremos limitar de manera conveniente el valor de la

corriente eléctrica en un circuito (Tabla 1.3).

Tabla 1. 3. Coeficiente de temperatura de resistencia TCR 0 o (°C™?) para diferentes materiales.
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Material Coeficiente de
Temperatura o (°C-1)
Plata (Ag) 3.8e-3
Cobre (Cu) 3.9-3
Oro (Au) 3.4-3
Zn0O -0.816 e-3
Silicio (Si) -75e-3
Germanio (Ge) -48e-3
Vidrio

1.10. MEDIDAS DE RESISTENCIA

La resistencia eléctrica es toda oposicién que encuentra la corriente a su paso por un circuito
eléctrico cerrado, atenuando o frenando el libre flujo de circulacion de las cargas eléctricas o
electrones. Es un pardmetro muy importante en la electronica ya que esta intimamente relacionado
con valores de salida de sensores (como los sensores de temperatura RTD) y por ello una correcta
medicion es necesaria para garantizar los datos que proporciona el sensor. La medida de resistencia
se puede realizar mediante distintos métodos e instrumentos, dependiendo del valor de la
resistencia a medir y de la exactitud que se desee. Para las medidas de resistencias con variaciones
pequefias como ocurre con las RTD hay dos métodos distintos, cada uno con unas caracteristicas
y precisiones que dependen de las exigencias que se le pidan a la medida. Estos dos métodos son

la medida de dos hilos y de cuatro hilos.

El método de dos hilos es una medida clasica que utiliza un 6hmetro. (Figura 1.15) EIl problema

de este método es que si la distancia de la resistencia hasta el 6hmetro es significante se incluyen
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en la resistencia medida el valor resistivo de los cables que conectan la resistencia al 6hmetro, por

lo que marcaria la resistencia total de los dos cables de conexidn y la resistencia.

Ralambre

VA

ohmetro

E ! Rresistencia

Ralambre

VA

Suma de resistencias Ralambret Riresistenciat Ralambre

Figura 1. 15. Medicidn de una resistencia con un éhmetro.

Usualmente, la resistencia de los cables suele ser muy pequeria, pero si los cables de conexion son
largos y la resistencia a medir es muy pequefia, los errores de medida que se introducen podrian

Ilegar a ser importantes.

Un método ingenioso para mejorar la medida de dos hilos es utilizar conjuntamente un voltimetro

y un amperimetro (Figura 1.16). Como se cumple la ley de Ohm, la resistencia sera igual a la
. T - v , f . . .
tension dividida por la corriente (R = 7) y por ello se podria determinar la resistencia si se
conociese la corriente que circula por la resistencia y la caida de tensién que ocurre en la misma.

Amperimetro
Ralambre

A VWA

, Rresistencia
Voltimetro -

Ralambre

VW
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Rresistencia = Volts/Am peres

Figura 1. 16.Medicion de una resistencia con un 6hmetro.

En este caso, la corriente es la misma en todos los puntos ya que el circuito tiene un solo lazo
cerrado y al medir la caida de tension en los extremos de la resistencia evitamos que se incluya la

caida de tension en los cables y mediante la Ley de Ohm se puede obtener el valor de la resistencia.

Sin embargo, en muchas aplicaciones no se puede medir directamente sobre los terminales de las
resistencias ya que muchas forman parte de un circuito complejo y no se puede acceder a ellas, por
lo que inevitablemente se introducen los valores de los cables. Por ello se afiaden un par de cables
mas y asi se permite conectar el voltimetro cerca del amperimetro, conociéndose esta técnica como

método de cuatro hilos (Figura 1.17).

Amperimetro
Ralambre

>
$

; Ralambre
Voltimetro

2

Rresistencia

—_—— Ralambre

2

Ralambre

2

Rsubject = Volts/Amperes

Figura 1. 17.Medida de resistencia de cuatro hilos.

A simple vista parece que al medir la resistencia de este modo incluimos mas valores resistivos de
cables y la media puede ser menos precisa. Sin embargo, analizandola a detalle se observa que no

es asi. El voltimetro inyecta una pequefia corriente debido a su alta impedancia de entrada por lo



que en los cables practicamente no se produce una caida de tension y se puede aproximar a que la

medida del voltimetro esta muy cerca del caso de colocarlo sobre los terminales de la resistencia.

Cualquier caida de tension en los cables principales de corriente no es medida por el voltimetro y
asi no se tiene en cuenta en el calculo de la resistencia. Este método se puede mejorar si se consigue
que la corriente del voltimetro sea minima, disminuyendo de este modo la caida de tensién en los

cables.

También existe un método de tres hilos, pero los mas utilizados son los de dos y cuatro hilos. El
mas implementado en sensores de temperatura resistivos (RTD) es el método de cuatro hilos ya
que ofrece una mayor precision y ademas elimina el ruido que pueda provocar la variacion de

resistencia con la temperatura de los cables.

Sin embargo, esta metodologia tiene un gran inconveniente como es la necesidad de disponer de
una fuente de corriente muy estable. Esto puede llegar a convertirse en un problema ya que

variaciones en la corriente de alimentacion provocaran variaciones en la medida de resistencia.

1.11. PUENTE WHEATSTONE

Para evitar el uso de una fuente de corriente estable se utiliza el método clasico de medida de
resistencia mediante el puente de Wheatstone. Esta es una técnica utilizada para medidas de
precision de resistencia desde aproximadamente 1 Q hasta 1 MQ. Esta constituido por cuatro
resistencias que forman un circuito cerrado, siendo una de ellas la resistencia bajo medida. La
precision estd determinada, principalmente, por la precision de las resistencias conocidas que se

utilizan en el puente y por la sensibilidad del detector de cero.

En la figura 1.18 vemos que Rx es la resistencia cuyo valor queremos determinar, R1, R2 y R3
son resistencias de valores conocidos, siendo la resistencia R2 es ajustable. Si la relacion de las
dos resistencias del brazo conocido (R1/R2) es igual a la relacion de las dos del brazo desconocido
(Rx/R3), el voltaje entre los dos puntos medios sera nulo y por tanto no circulara corriente alguna

entre esos dos puntos C y B.

Para efectuar la medida lo que se hace es variar la resistencia R2 hasta alcanzar el punto de
equilibrio. La deteccion de corriente nula se puede hacer con gran precision mediante el

galvanémetro V [23].
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Figura 1. 18.Puente de Wheatstone

Rx R3
) Ecuacion 5

v =( -
" \R{+R, R,+R;

Si se define x como la variacion de resistencia de Rx con respecto a su valor nominal, est en
relacion de la tension de salida en funcion del valor de Rx no es lineal; sin embargo, para

variaciones pequefias se puede considerar lineal.
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Otro aspecto interesante del puente de Wheastone es que su sensibilidad se ve maximizada para
valores que equilibran el puente. Definiendo el valor k como k = g =2 1a sensibilidad del

puente es la mostrada en la Figura 1.19.

Sensibilidad

salida

LMEnIo 8n &

NF

Valor de k

Figura 1. 19.Tension de salida del puente de Wheatstone

Este tipo de medida basada en el puente de Wheatstone es muy utilizado y esta muy extendida
entre los métodos para medir variaciones de resistencia. Ademas, hay muchas topologias que
utilizan amplificadores operacionales para mejorar las caracteristicas de salida del puente,

linealizando y amplificando la variacion de tension de salida que produce una variacion de
resistencia del sensor.
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1.12. SPRAY PIROLISIS ULTRASONICO (USP)

En contraste con la sonoquimica, donde el ultrasonido induce directamente reacciones quimicas,
en USP, el ultrasonido no se emplea directamente en reacciones quimicas, que de hecho son
conducidas térmicamente. En cambio, el papel del ultrasonido en USP es proporcionar el
aislamiento de fase de un reactor de microgotas de otro. Mientras que el ultrasonido de alta
intensidad con baja frecuencia (tipicamente 20 kHz) se usa en sonoquimica, la USP generalmente

utiliza ultrasonido de baja intensidad con una alta frecuencia (por ejemplo, 2MHz).

En la USP, el ultrasonido nebuliza las soluciones precursoras para producir gotitas del tamafio de
un litro que actdan como reactores quimicos aislados, individuales, del tamafio de micras inducidas
por cavitacion, en general, estan involucradas en reacciones quimicas separadas por fases (es decir,
dos y, a veces, multiples fases). En la USP, las gotas de liquido generadas por la nebulizacién
ultrasonica se calientan en un flujo de gas, y posteriormente en fase sélida o, a veces, en fase
liquida (cuando los precursores se funden antes de la descomposicion o cuando se usan liquidos

de alto punto de ebullicién) se producen reacciones quimicas.

La USP se ha utilizado ampliamente en la industria para la produccion de particulas ultrafinas y
nanoparticulas, asi como para la deposicion de peliculas delgadas, en parte porque el aparato es
sencillo y se puede escalar facilmente para la produccion en masa. En general, USP implica la
descomposicion térmica de aerosoles (es decir, particulas sélidas o liquidas suspendidas en un gas)
generadas por un nebulizador (por ejemplo, nebulizadores neumaticos, ultrasénicos o
electrostaticos) en un flujo de gas; la técnica de spray pirolisis es considerada por su originalidad

y ventajas como una técnica simple, econdémica y versatil.

En general USP tiene varias ventajas sobre otros métodos tradicionales: produccion de particulas
esféricas de tamafio micrométrico o submicromeétrico, alta pureza del producto, operacién continua

y facilidad de control de la composicion.
El equipo de spray pirolisis ultrasdnico cuenta con los siguientes elementos (Figura 1.20).

o Una campana de extraccion
o Una parrilla eléctrica como sistema de calentamiento con control digital modelo XMTG-

808 que censa la temperatura a traves de un termopar tipo K.
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o Una boquilla de cuarzo de 25 cm. De largo y 2.5cm de diametro para aplicar el aerosol.

o Una bomba de aire eléctrica regulable conectada a un flujometro marca Omega FL 1804,

de capacidad a plena escala (150 sccm) de 0.82 LPM.

o Sistema humificador de la marca “Healthy sourse Elite” con una potencia de 36.8 Watts y

una frecuencia de 1.2 MHz en el transductor piezoeléctrico.

— —
flujometro |l
T I J
aire . : U sustrato
L T
bomba humidificador parrilla

Figura 1. 20.Sistema de spray pirolisis Ultrasonico.

En la tabla 1.4. se muestran las condiciones de operacion en el sistrema de espray-pirolisis

ultrasénico para obtener peliculas delgadas de ZnO a diferentes concentraciones de las soluciones

precursoras.

Tabla 1. 4. Condiciones de operacion del sistema spray-pirolisis para depésitos de ZnO.

Flujo del gas transportador

Tiempo de deposito

Parametro Valor
Distancia de la boquilla al sustrato 1-1.5¢cm
Temperatura del sustrato 425 a 450°C

328 a 492 ml/min

90-180 segundos
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Concentracion de la solucion precursora 0.05a04M

1.13. FOTOLITOGRABADO

El Fotolitograbado es un proceso empleado en la fabricacion de dispositivos semiconductores o
circuitos integrados. El proceso consiste en transferir un patron desde una mascarilla a la superficie

de una oblea.

Se crece una capa de aislante SiO2 sobre la oblea, parte de ella debe ser eliminada selectivamente.
El grabado selectivo se realiza generalmente mediante el uso de un material sensible a la luz
denominado fotorresina. Para ello, la oblea oxidada se cubre en primer lugar por una capa de
fotorresistencia. A continuacién, se recubre la fotorresistencia con un negativo fotografico

parcialmente transparente denominado méascara o mascarilla.

Una vez convenientemente alineada la mascara se ilumina con luz ultravioleta. La luz ultravioleta
cambia la estructura de la fotorresistencia: las moléculas de una fotorresistencia negativa se unen
entre si (polimerizan) en las regiones expuestas a la luz. Por el contrario, en el caso de
fotorresistencias positivas, los enlaces entre las moléculas se rompen al iluminarse, permaneciendo
polimerizadas el resto. Las partes no iluminadas de las fotorresistencias no se ven afectadas. Las
areas no polimerizadas de la fotorresistencia (no iluminadas en el caso de fotorresistencia negativa
e iluminadas en el caso de fotorresistencias positivas) se disuelven selectivamente usando por
ejemplo tricloroetileno. De esta forma las zonas polimerizadas, resistentes al ataque del acido
quedan protegiendo al SiO2 como se observa en la figura 1.21.
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Figura 1. 21. Esquema de un proceso de litografia éptica

1.16. FOTORRESINA

Las componentes principales de una fotorresina son tres: un polimero (resina base), un
sensibilizador (también llamado inhibidor), y un solvente. El polimero cambia su estructura
cuando es expuesto a una radiacion; el solvente permite su aplicacion y formacion de una fina
pelicula sobre la superficie de la oblea; los sensibilizadores controlan las reacciones fotoquimicas

en la fase polimérica [24]
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1.17 GRABADO DE SIO:

Una vez que los patrones se han grabado sobre la fotorresistencia por alguna de las técnicas de
litografia estudiadas, y se ha disuelto la parte no polimerizada de ésta mediante el uso de metanol,
es necesario eliminar la parte de SiO2 no protegida para abrir las ventanas deseadas en el dxido,
que dejen a la vista el substrato de silicio. Para eliminar la parte de 6xido no protegido puede usarse
un bafio de &cido fluorhidrico que ataca al dioxido de silicio no protegido, pero no ataca al silicio.
Existen un gran nimero de diferentes reactivos quimicos que atacan a los materiales
selectivamente de manera que eliminan la capa de 6xido, pero producen un ataque muy pequefio

sobre los materiales subyacentes. Esta técnica se denomina grabado quimico o grabado himedo.

1.18 GRABADO HUMEDO

El grabado es producido por la exposicion del sustrato a fluidos reactantes que pueden remover
material a través de reacciones quimicas. Las velocidades de atacado varian dependiendo del

sustrato a ser atacado y de la temperatura y proporcién de los acidos en los fluidos reactantes.

1.19 GRABADO HUMEDO AL SUSTRATO DE SILICIO

Es la tecnologia de grabado o atacado mas simple, la cual utiliza soluciones acuosas y tiene
como ventaja su bajo costo, ya que de 25 a 50 obleas de 100 mm de diametro pueden ser
atacadas simultaneamente. Debido a la naturaleza de los materiales, puede ser de 2 tipos,

grabado anisotropico o isotrépico.

A) Grabado Anisotropico. Esta basado en las diferentes velocidades de atacado sobre los
distintos planos cristalograficos, pero también resulta en pérdida de espacio, ya que estos
planos no pueden ser verticales a la superficie cuando se atacan hoyuelos o cavidades. Uno
de los atacantes mas populares es el hidréxido de potasio (KOH), el cual presenta una
velocidad de atacado sobre silicio de aproximadamente 0.5 a 2 pum/min. Las Figuras 1.22

y 1.23 muestran ejemplos de atacado anisotropico en algunas direcciones.
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Figura 1. 22.Ejemplos de un: a) Grabado anisotropico de una oblea de silicio (100) y b) Grabado
anisotropico de una oblea de silicio (110).

Figura 1. 23.Perspectiva de una oblea de silicio {100} atacada por KOH.

B) Grabado Isotrépico. Produce una remocion de material a una velocidad uniforme sobre
todas las direcciones cristalograficas y genera cavidades redondas como se muestra en la
Figura 1.22. El atacante mas popular del silicio es el HNA, el cual consiste de una mezcla
de &cido fluorhidrico (HF), &cido nitrico (HNO3) y acido acético (CH3COOH). Las
impurezas dopantes (tipo n o p) del silicio pueden ser empleadas para reducir la velocidad
de atacado hasta 150 veces, aproximadamente. La figura 1.24 ejemplifica este tipo de

atacado.

Mascara
Sustrato

|

Figura 1. 24.Ejemplo del resultado de un grabado isotropico.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

. Estudiar el efecto de alambre caliente de ZnO por SPU para el sensado de

microfluidos gaseosos.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

. Disefiar el dispositivo sensor de alambre caliente, con dimensiones
micrométricas.

. Disefiar geometria y mascarillas para la litografia de la resistencia
(alambre caliente).

. Depositar ZnO por spray pirolisis ultrasonica (SPU).

. Realizar la litografia y el micromaquinado de la microestructura de la
resistencia.

. Disefar el encapsulado del dispositivo sujeto al fluido.

. Disefar el sistema de medicion para la deteccion de microfluidos.

. Respuesta al flujo de aire del dispositivo.
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CAPITULO II: METODOLOGIA

2.1 DIAGRAMA GENERAL DE FABRICACION DEL SENSOR DE
MICROFLUIDO

El siguiente diagrama muestra el proceso de fabricacion de sensor de microfluido
mediante la tecnologia planar de Silicio desde litografia, grabado, micromaquinado,
depdsito y encapsulado del sensor (ver figura 2.1).

Disefio de la

. . en la cara Corte de Oblea
resistencia

posterior del Si

Colocacion de
contactos en el
encapsulado

Disefio de Litograbado de
mascarillas Zn0

Limpieza de Deposito de ZnO

fo] o] [=F por SPU Encapsulado

| Micromaquinado
Litograbado SiO, (Ambas caras de Prueba final
Si)

Figura 2. 1.Proceso general para la fabricacion del sensor de microfluido.

2.2 ETAPAS A SEGUIR DEL SENSOR

Los sensores de microfluidos de alambre caliente generalmente estan formados por un
filamento que se calienta, ya sea de diferentes geometrias, en el cual es el elemento
sensitivo principal o el que tiene en su superficie los elementos principales que
convertiran el paso de fluido en una variable eléctrica.

La siguiente investigacion se llevd a cabo en 6 etapas. La primera consistio en la
elaboracion de la solucién precursora y depésito de peliculas delgadas ZnO, mediante el
método de spray pirolisis Ultrasénico USP. sobre sustratos de silicio (Si) tipo p de baja
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resistividad (10 Q/cm) con 6xido de silicio (SiO2). En la segunda etapa, se realizo el
disefio de la resistencia filamento, de los patrones geométricos e impresion de mascarillas
en papel de acetato transparente con el propoésito de realizar litografia. La tercera etapa,
se realizo fotolitografia al Si02 y al ZnO. La cuarta etapa, se realiz6 el micromaquinado
sobre el Si. En la quinta etapa, se hizo el arreglo o encapsulado. La sexta y ultima etapa,
se realizo el sistema de medicion y amplificacion de sefial eléctrica con microfluidos. La
figura 2.2. muestra el esquema general de trabajo experimental. La figura 2.2. muestra el
esquema general de trabajo experimental.

Solucién precursora

Disefio de geometria
de la resistencia y
Disefio de las
mascarillas

Fotolitografia al Si02 y
al ZnO.

NS

Micromaquinado
sobre Si.

=N

e Encapsulado

Sistemas de medicion
y amplificacion

Figura 2. 2.Diagrama general de trabajo experimental en 6 etapas.
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2.3 REACTIVOS

Los reactivos empleados en este trabajo se muestran en la tabla 2.1.

TABLA 2. 1. Reactivos utilizados en la parte experimental.

Nombre Formula Pureza Marca CAS

Perdxido de hidrégeno H202 30% Fermont | 7722-84-1
Acido Sulfarico H2SO4 95.9% | J.T. Baker | 7664-93-9

Acido fluorhidrico HF 40.0% Emsure 766439-3
Floururo de amonio NH4F -- Emsure 12125-B
Hidroxido de potasio KOH -- Macron 1310-58
Acetato de Zinc dehidratado Zn(CH3CO0O0)2 100% | J.T. Baker | 5970-45-6

2H0
Acido clorihidrico HCI 37.0% | SigmaA. | 2681-48-2
2.4. EQUIPOS

Los equipos utilizados para la elaboracion del sensor de alambre caliente se presentan a
continuacion.

2.4.1 EQUIPO DE SPRAY PIROLISIS

El equipo de spray pirolisis ultrasonico cuenta con los siguientes elementos: una campana de
extraccion, una parrilla eléctrica como sistema de calentamiento con control digital modelo

XMTG-808 que censa la temperatura a traves de un termopar tipo K, tubo de cuarzo de 25 cm de

50



largo y 2.5 cm de diametro, una bomba de aire eléctrica regulable conectada a un flujometro marca
Omega FL 1804, de capacidad a plena escala (150 sccm) de 0.82 LPM, un sistema humificador de
la marca Healthy Sourse Elite con una potencia de 36.8 Watts y una frecuencia de 1.2 MHz para

el transductor piezoeléctrico. En la figura 2.3 se muestra el disefio general del equipo.

—t — b
Flujometro 1 T
| : - I
! Sustrato

Aire
— ||

—1 1

Bomba Humificador Parrilla

Figura 2. 3. Sistema de spray pirdlisis ultrasénico.

2.4.2 EQUIPO DE LITOGRAFIA

El equipo de litografia cuenta con los siguientes elementos: una campana de extraccion, un spin
coating regulado por un VARIAC modelo W. H. Curtin & Co., una bomba de vacio modelo GAST
para sujetar la muestra y un horno modelo TSSTTV10LTB. Fotoresina positiva ma-P 1225 de la
marca micro resist techonology, 3 lamparas ultravioleta con longitud de onda de 325 nm, con una
potencia total de 45 Watts. Un microscopio TORTY AMERICAN OPTIC CORPORATION. Una

51



bomba de vacio GAST modelo DOA-P704-AA. La figura 2.4. muestra el disefio general del

equipo.
Spin Coating
Flujo Bomba de vacio

Horno
J Lampara ultravioleta

Figura 2. 4. Sistema de fotolitografia.

2.4.3 EQUIPO DE MICROMAQUINADO

La figura 2.5 Consta de los siguientes elementos: una tina de 50x40x20 cm. Un motor CD con
alimentacion de 12 VV CD para un movimiento de rotacion constante, una resistencia de 120 V' y
una potencia de 500 Watts como sistema de calentamiento con un termopar tipo K con un control
digital modelo XMTG-808.

52



Disolucion

KOH
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Resistencia eléctrica
120Vac 5 /"‘_j Control de
i — temperatura
Motor CD

Figura 2. 5.Equipo de micromaquinado KOH.

2.4.4 EQUIPOS DE FUENTE ALIMENTACION Y MEDICION

Los equipos utilizados en este trabajo de tesis constan de una fuente de alimentacion para la
administracion de energia al sensor, asi como los equipos de medicion para la lectura del

dispositivo.

2.4.4.1 FUENTES DE ALIMENTACION

Se utiliz6 una fuente medidora 2400 Keithley 200 V, 1A, 20W y una fuente de poder simétrica

variable, La figura 2.6. muestra los equipos de fuentes de alimentacion.

KEITHLE

Figura 2. 6. Equipos fuente de alimentacion.
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2.4.4.2 FUENTES DE MEDICION

El equipo de medicion consta de los siguientes elementos: un multimetro HP - Agilent - Keysight
3468A 5.5-Digit Digital Multimeter, un osciloscopio Tektronix TDS 3032. Los datos obtenidos
fueron analizados mediante el programa Origin 8. La figura 2.7 muestra los diversos equipos de

medicion.

»

f =« ’
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Figura 2. 7. Equipos fuente de Medicién.
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2.5 OBTENCION DE PELICULAS DELGADAS DE ZNO

Para garantizar el crecimiento de las peliculas se realiz6 la limpieza de los sustratos usando una
disolucion 1:3 de H202 y H2SO4 (solucion pirafia), después con una disolucion de HF al 10% y

finalmente enjuagues con agua desionizada mediante bafio ultrasénico.

Se prepar6 una disolucion de acetato de zinc dihidratado (Zn(CH3COO)2 2H20) en medio
metandlico a una concentracion 0.2 M; misma que fue utilizada para obtener peliculas delgadas de
ZnO bajo los siguientes pardmetros experimentales mostrados en la tabla 2.2. Las condiciones de
depdsito son importantes para obtener peliculas de diferente uniformidad, transparencia, espesor

y resistencia eléctrica.

TABLA 2. 2. Parametros experimentales para la obtencion de peliculas delgadas de ZnO.

Parametros Condiciones experimentales
Distancia de la boquilla al sustrato 5mm
Temperatura 450 - 455 °C
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Flujo del gas portador 574 - 628 mL/min

Tiempo de depdsito 300s

Concentracion de la disolucion precursora 0.2M

2.6 DISENO DE MASCARILLAS

Para el disefio de los patrones geométricos (mascarillas) se emple6 el software CorelDraw, aunque
el software tiene la capacidad de generar patrones geométricos de 0.01 milimetros de resolucién

la impresion en laser no logra obtener este alto nivel de resolucion.

2.6.1 DISENO DE PATRONES GEOMETRICOS E IMPRESION EN PAPEL DE
ACETATO TRANSPARENTE

Para el disefio de la mascarilla sobre la pelicula de ZnO es importante definir los siguientes
parametros: resistencia, resistividad, distancia entre linea y linea, espesor, ancho y longitud (Tabla
2.3), para favorecer su funcion como alambre caliente conjunto a la Ecuacién 1. Se considero que,
el deposito no tiene un control estricto; la resistencia (R) puede variar entre 15KQ a 50kQ ~, para
ello se dieron valores a otros parametros, un espesor de 300nm por un ancho de 400um. Una
longitud de 1.5cm en forma de serpentin y una resistividad de 0.02 Qcm. El &rea seccional del
alambre caliente esta representada por la letra (s) es proporcional al espesor obtenido de depdsito.
Como se puede observar en la figura 2.8.

v

Figura 2.8 Obtencion de la resistencia en la pelicula de ZnO a partir de las dimensiones de depdsito
por SPU.

Ecuacion 1
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R = p;
Donde:
p = 0.02 Qcm
[=15cm

s =w * (300x10~7 cm)(400x10~*cm) =1.2x10"%cm

TABLA 2. 3.Pardmetros de la pelicula de ZnO como alambre caliente y dimensiones consideradas.

Resistencia (R) 15KQ a 50kQ ~

Resistividad considerada 0.02 Qcm ~

Disefio de geometria de resistencia (alambre caliente) de ZnO

Espesor 300 nm

Ancho 400 pm

Distancia de separacion entre lineay linea 400 pum

Longitud 15 mm

La figura 2.8a muestra las dimensiones de alambre caliente (ZnO) con la geometria empleada en
forma de serpentin; mientras que la figura 2.8b presenta dimensiones de 5.60 mm de ancho, 6.20
mm de alto en la parte exterior mientas que en la parte inferior muestra dimensiones de 3.6 mm de

ancho y 4.2 mm de alto. En la figura 2.8c se observan dimensiones de 5.60 mm de ancho, 6.20
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mm de alto en la parte exterior mientras que en la parte inferior las dimensiones son de 4 mm de

ancho y 4.6 mm de alto.

0.8 mm 0.8 mm
£
3.8 mm : 3B mm
0.8 mm
E
E
wy
o
0.6 mm
E
E
L]
[=]
F E E
3 £ E
~ o
1=} o L1+]

| 5.6 mm b) 5.6 mm )

Figura 2. 8.Geometria del sensor de alambre caliente (ZnO). a) Disefio de ZnO con una longitud
de 15 mm. Ancho de linea de 400um. Y un espesor de 300nm.b) disefio de SiO2 en la parte
superior de la oblea, en el centro se observa un serpentin con 400um.de ancho de linea, adherido
al marco con ancho de 1 mm. c) Disefio de SiO2 en la parte posterior de la oblea, se observa un
marco con ancho de 0.8mm.

Las condiciones que se tomaron en cuenta para realizar el micromaquinado para el disefio del

dispositivo se muestran en la tabla 2.4, tomando en cuenta la razon de grabado y la orientacion

preferencial de ataque.
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TABLA 2. 4.Condiciones para el micromaquinado.

Dimension del dispositivo Abreviaturas 5.6mm X 6.20 mm
Espesor de la oblea T 0.0108 in = 272.32 um
Profundidad de ataque quimico KOH dg 1) 30 pm.
2) 141.44 um.
3) 243.32 pm.
Espesor de soporte interno h 30 pm.
Longitud de grabado de dado a dado w 193.23 pm. = 200 pm.
Longitud interno superior de dado I 3.6 mm. X 4.20 mm.
Longitud interno inferior de dado L 4 mm. X 4.6 mm.

La figura 2.9 muestra el disefio de acuerdo con las dimensiones mostradas en la tabla anterior
(tabla 2.4).

Figura 2. 9.Vista seccional del dispositivo.
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Para calcular las dimensiones de las geometrias para el de grabado de SiO2 se utilizaron dos
ecuaciones, que permitieron determinar la profundidad de ataque quimico mediante una disolucion
de KOH.

La ecuacion 6 se utilizo para determinar profundidad de ataque dg al Si donde: W es el grosor de
la muestra. La ecuacion 7 se utilizé para determinar la longitud de los dados tanto en la parte

superior como en la parte inferior de la oblea se Si

2.6.2 ECUACIONES

(W) Ecuacién 6
dg = Ttan 54.74°

Il =L —V2(T - h) Ecuacion 7

Las mascarillas se realizaron en las superficies del SiO2 y ZnO. El primer paso consistio en disefiar
los patrones geométricos sobre SiO2 como se muestra en la figura 2.10 donde se presentan las
mascarillas tanto en la parte posterior (mascarilla A) como en la parte frontal (mascarilla B) de la
oblea de Si con SiOz. Una segunda etapa consistio en la elaboracion de los patrones geométricos
para la peliculade ZnO. La figura 2.11 muestra la mascarilla C realizada a partir de las dimensiones

de la figura 2.7.
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Figura 2. 10. Mascarillas A 'y B para patrones del SiO2.
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Figura 2. 11.Mascarilla C para patrones de ZnO

En este trabajo de tesis la fotolitografia se realiz6 en los dos lados de la oblea de Si con SiO>
considerando las marcas de alineacion en las mascarillas A 'y B para que empalmen entre si, en la
figura 2.12 se muestra la guia de orientacion para el proceso de fotolitografia con dimensiones de
1000X200 micrometros.

Figura 2. 12.Marca de alineacion para proceso de fotolitografia.

Para comprobar que las mascarillas estan elaboradas correctamente, las mascarillas se colocaron
en forma descendente (C,B,A) la mascarilla A en la parte posterior, la mascarilla B en el centro y
la mascarilla C en la parte superior como se muestra en la figura 2.13 corroborando asi que las
dimensiones sean las correctas, las calles entre cuadro a cuadro adecuadas y las marcas de

alineacion empalmadas correctamente una sobre otra, esto para las 3 mascarillas.
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Figura 2. 13. Mascarillas A, B y C. Vista de la parte superior de la oblea de silicio (&rea
café=SiO2 area negra=Zn0O, area amarilla=marca de alineacion.)

=

La Impresion de patrones geométricos se realizd en una impresora laser de negativos de alta

calidad en hojas de acetato transparente para la impresion de patrones en el proceso de litografia.

2.7 PROCESO TECNOLOGICO

En esta etapa se realizaron varios procesos para la elaboracion del sensor de microfluidos como:

litografia a SiO2 y ZnO, micrograbado en Si y ensamblado.

2.7.1 PROCESO DE LITOGRAFIA Y MICROGRABADO DEL SENSOR DE
MICROFLUIDO

Para la elaboracion del sensor se cortaron obleas de 2 pulgadas de diametro (5 cm) en 4

secciones iguales (muestras), con un cortador de punta de carburo de silicio.

Se limpiaron las secciones de oblea empleando solucién pirafia.

Oxido de silicio superior

Oblea de Silicio

Oxido de silicio inferior

En la muestra se deposita por el método de spin coating, foto resina positiva (espesor de 10

micrometros aprox.) en una cara de la muestra.

Se introdujo la muestra en un horno a una temperatura de 80°C por 12 min (recocido).
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foto resina
Oxido de silicio superior

Oblea de Silicio

Oxido de silicio inferior
Foto resina

Se repitid el proceso de depdsito de foto resina positiva por el otro lado de la muestra y se

introdujo la muestra en un horno a una temperatura de 80°C por 20 min (recocido).

En el mecanismo de alineacion se colocaron la mascarilla B en la parte superior y la mascarilla
A en la parte inferior de la muestra. Se ealizo foto-litogréafia tipo sandwich en ambos lados de
la oblea de Si, primero en la cara superior para la transferencia de patrones, posteriormente en

la cara posterior.

foto resina
Oxido de silicio superior

Oblea de Silicio

Oxido de siliclo inferior
Foto resina

Mascarilla B superior (SiO2)

Oblea de Silicio
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Mascarilla A inferior (Si02)

Al término de la alineacion tipo sandwich, la muestra fue expuesta a radiacién ultravioleta para

remover la resina donde le da la luz ultravioleta por ambas caras.

11111111

mascarilla superior
foto :sina
Oxido de silicio superior

Oblea de Silicio

Oxido de silicio inferior

Después de la exposicién, la muestra se introdujo en una disolucion de Hidréxido de sodio (NaOH)
al 1% con agua desionizada (revelado), por un tiempo de 20 segundos hasta obtener la apertura de

ventanas en ambos lados de la muestra.

Oxido de silicio superior

Oblea de Silicio

Oxido de silicio inferior

Una vez expuestas las ventanas de la muestra, se realiz6 un calentamiento duro en un horno de 120
°C a 130 °C por 20 min.
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Para realizar un grabado al SiO> se realizé un ataque a través de las ventanas abiertas de la
resina con una solucion de fluoruro de amonio (NH4F), acido fluorhidrico (HF) y agua D.I.

denominada Buffer (1:1:7), por un tiempo de 12 min.

Al término del grabado al SiO2, se retird la resina restante con acetona empleando bafio

ultrasénico por un lapso de 10 min.

Oblea de Silicio

Se realizo un enjuague con agua D.l. y un ataque quimico anisotropico al silicio con hidréxido
de potasio (KOH), solucidn a una concentracion al 40% en 50 ml de Agua D.I. por un tiempo

de 22.5 min. (para desbastar 15 micrometros de profundidad).

Oblea de
Silicio

Se deposita ZnO por el método de spray pirolisis en la parte superior de la oblea (300 nm de

espesor aproximadamente, para obtener una resistividad de (0.35x107 Q-cm.)

Olea de Silicio

Se deposita resina por el método de spin coating para seleccionar el area a proteger.
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Olea de Silicio

Se realiza litografia en la parte superior de la muestra para definir la resistencia de ZnO (mascarilla
C).

=BEEE
=EEE=E

EEESE
= — =

Mascarilla C (ZnO)

11111111

Olea de Silicio

Una vez realizado el proceso de litografia se realizé un revelado de la resina expuesta con

solucién de NaOH al 1% por un tiempo de 30 segundos.

Olea de Silicio
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Después de realizar un recocido duro en el horno para endurecer la resina restante por 20 min,
se removio el ZnO que estan desprotegidas con resina con una solucion de HCI al 25% razon
(4:1).

Olea de Silicio

Se retira la resina con acetona en bafio ultrasonico (3 repeticiones).

Olea de Silicio

Al término del grabado de ZnO se depositd cera (a 80°C por 1 min) en la parte superior de la
muestra para protegerlo del ataque quimico anisotrépico con KOH. Dejando enfriar hasta que

la cera se endurezca completamente.

Oblea de Silicio

Cuando la cera esta completamente fria; la muestra se introdujo en el sistema de ataque quimico
anisotrépico con KOH, por un tiempo de (387.48 min.) para desbastar una profundidad aprox.

de 258.32 micrometros en la parte posterior de la oblea.
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Finalmente transcurrido el tiempo se retiré la cera en la parte frontal con alcohol a una
temperatura de 30°C por 10 min, al termino se enjuago con acetona y alcohol obteniendo la

resistencia voladiza.

" “
2.7.2 PROCESO DE ENCAPSULADO DEL SENSOR DE MICROFLUIDOS

Con el fin de poder medir el sensor se realizd un sistema de encapsulado que consistio de 2
placas de acrilico de 4 milimetros de espesor con dimensiones de 7x4 cm. Donde en la primera
placa de acrilico se realiz6 una cavidad de 5.6 x 6.2 mm. por una profundidad de 300
micrometros como se puede ver en la figura 2.14 cara A, mientras en la segunda placa de
acrilico se realiz6 una cavidad de 300 micrometros de profundidad por 4.2 mm de ancho por 7
cm de largo; se realizaron 2 perforaciones de un diametro de 0.5 mm por 4mm de profundidad
separados a una distancia entre si de 2.4 mm para la conexion de alambres de cobre en el sensor

como se puede observar en la figura 2.14 cara B.

{u
56 mm 42mm
62 mm . — 4cm
Cara A 2.4mm
CaraB
v
7cm
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@=0.5mm

Cara A

CaraB

Figura 2. 14. Placas de acrilico con cavidades en cara Ay cara B.

Una vez terminado se coloco el sensor de microfluidos en la cara A, después se acoplo la cara
B encima de la cara A quedando el sensor en medio de las dos placas de acrilico como se
muestra en la figura 2.15.

Figura 2. 15. Sensor de microfluido en medio de 2 placas de acrilico.

Para la conexion eléctrica entre el sensor con el exterior se emplearon dos alambres de cobre
calibre num.30 con longitud de 10 cm cada uno (Figura 2.16a). En la figura 2.16b se muestran
las placas de acrilico con los alambres de cobre en los orificios de 0.5mm de diametro pegados
con pintura de plata.

Figura 2. 16. Conexion de alambres de cobre con el sensor de microfluidos.
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2.8 ELABORACION DE SISTEMA DE MEDICION DEL SENSOR DE
MICROFLUIDOS

ara poder realizar la medicion de las sefiales eléctricas del sensor se propuso un sistema de
medicidn capaz de detectar pequefias sefiales eléctricas desde decenas de uV hasta unidades
de Volts, en la figura 2.17 se muestra las etapas para obtencion del sistema de medicion: la
primera es el sensor fabricado anteriormente en el apartado 2.5 “Elaboracion del sensor de
microfluidos” de esta tesis. El segundo es un sistema de deteccion de pequefias sefiales, como
el puente Wheatstone con salida diferencial. Una tercera consiste en realizar amplificacion
diferencial con un amplificador de instrumentacion AD620; acoplando las tres etapas, se

obtuvo el sistema de medicion.

Puente

sensor
Wheatstone

Amplificador

Figura 2. 17. Etapas del sistema de medicion.

En la segunda Etapa se muestra el diagrama de conexion del sensor de microfluidos con el
sistema de ajuste Wheatstone (figura 2.18), en la cual se puede apreciar que las resistencias
R1, R2 y R3 son iguales, laresistencia de 1MQ es la resistencia de ajuste en la salida de voltaje
diferencial entre las ramas V2 y V1 el sistema se alimenta con una fuente de voltaje directo de
25V.
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Sensor
I V2 47KQ

42.74KQ

1IMQ

Figura 2. 18. Sistema de ajuste (puente Wheatstone).

Para amplificar sefiales eléctricas del sensor se requieren dos caracteristicas en un
amplificador: la primera es que presente una muy alta impedancia en sus terminales de entrada
(esto responde a las leyes de Kirchhoff y elimina posibles caidas de voltaje de la sefial, que den
como resultado la reduccion o anulacion de su amplitud), y la segunda es que solamente
amplifique la diferencia de voltaje existente entre dichas terminales. El amplificador que reline
las dos caracteristicas mencionadas es el amplificador de instrumentacion, ver figura 2.19,
muestra las ramas V2 y V1 del puente Wheatstone conectados en las entradas del amplificador
ADG620.
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Vout

47KQ 47KR

IMQ

+ -
Vep
Figura 2. 19. Sistema de ajuste con amplificador de instrumentacion AD620.
Una vez terminado el circuito se introdujo en una caja de metal con el objetivo de aislarlo de

cualquier sefial parasita como se muestra en la figura 2.38.

Ny ™

Figura 2. 20. Ensamble del circuito eléctrico en una caja de metal.

71



CAPITULO IIl: RESULTADOS

3.1 RESISTENCIA DE ZnO

Los valores obtenidos para la pelicula de ZnO se muestran en la tabla 3.1, donde se comparan
los valores tedricos con los experimentales, en la figura 3.1 se aprecia una simulacién del
sensor de alambre caliente en color amarillo mientras en el fondo en color rojo se aprecia el
SiOa.

Valor tedrico Valor experimental
Resistencia 10KQ a 50kQ aprox. 42.74kQ
Resistividad considerada 0.02 Q-cm 0.035 Q-cm

Dimensiones tedricas de ZnO Dimensiones

experimentales de ZnO

Espesor 300 nm 307 nm
Ancho 400 pm 390 um
Distancia de separacién 400 pm 410 pm

entre linea y linea

Longitud aproximada 15 mm 14.6 mm

Tabla 3. 1. Caracteristicas de la pelicula de ZnO.
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Figura 3. 1. Simulaciéon del sensor de alambre caliente (color amarillo= ZnO y color rojo=
SiOy).

La correlacion entre el espesor de la pelicula de ZnO y su resistencia se muestra en la figura 3.2,

donde observamos que el incremento del espesor depositado de la pelicula disminuye el valor de
la resistencia.

6x10*

Resistencia
5x10* -

4x10*

3x10* H

2x10*

Resistencia (ohms)

1%x10*

T
0 1x107

T T
2x107 3x107 4x107

Espesor de la pelicula

Figura 3. 2. Grafica de correlacion entre espesor depositado de ZnO y Resistencia.
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3.2 FOTOLITOGRABADO

En la figura 3.3a se observa la mascarilla B sobrepuesta en una oblea de Si con SiOzen la cual
se realiz6 un depdsito de resina previamente. Para la exposicion a radiacién UV la muestra fue
colocada entre las mascarillas A 'y B en un sistema tipo sandwich (Figura 3.3 b). En la figura
3.3c observamos los patrones geométricos transferidos a la muestra, evidenciando un contraste
entre la resina y el SiO2. Una vez retirada la resina se observa al Si descubierto en la figura
3.3d. En la figura 3.3e se observa el ZnO depositado sobre el SiO> el &rea sefialada indicando

en un circulo rojo el pad, donde posteriormente se colocara el contacto para su realizara la

medicion del sensor.

a) b) c) d)
B} F
i
b ©fF

Figura 3. 3. Procesos de fotolitografia y grabado para SiO2 y ZnO.
3.3 MICROMAQUINADO
Por el método de micromaquinado con solucién KOH se logrd obtener estructuras voladizas
logrando apreciar las diferentes orientaciones cristalograficas del Si en la figura 3.4a se

muestran 4 dados separados por una cavidad triangular (formando un rombo en el centro de la
union) en los planos (100) apreciando superficies uniformes lo que indica que el ataque con la
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solucion de KOH tiene una profundidad de aproximadamente 15 micrémetros. En la figura
3.4b se muestra una magnificacion para una cavidad triangular de la figura 3.4a que
corresponde a las orientaciones cristalogréaficas (111), para la figura 3.4c las areas de color
amarillo corresponden a las orientaciones cristalogréficas (100), la figura 3.4d se muestra una
magnificacion en el plano (100) de la figura 3.4c observando aglomerados de Si indicativos de
un ataque en la solucién de KOH mas profundo aproximadamente 250 micrémetros. La figura
3.4e para una fina capa de Si indica que el ataque quimico realizado no logra atravesar la
muestra. Por otro lado, en la figura 3.4f se puede observar que el ataque quimico atravesé

completamente la muestra obteniendo la estructura voladiza.

e) f)

Figura 3. 4. Orientaciones cristalografias de Si obtenidos con el método de micromaquinado
empleando solucion KOH.

3.4 ENCAPSULADO DEL SENSOR

Para realizar el encapsulado del sensor se emplearon placas de acrilico con dimensiones de 4x7

cm y un espesor de 4 mm, las cuales son sobrepuestas y fijadas a traves de 4 tornillos en los

75



vertices de las mismas (Figura 3.5a), el sensor de alambre caliente se coloco en la placa inferior
(cara A) en un cavidad 5.6 por 6.2 mm y 300 micrometros de profundidad, posteriormente
recubierta con la otra placa (cara B) en la que se realizo la una cavidad de 7 cm por 4 mm 'y
una profundidad de 300 micrometros para el paso del fluido (Figura 3.5c.). En la figura 3.5d
se muestra el sensor encapsulado y con los contactos colocados a través de la placa superior
(cara B).

B 2

(g4

ey

|

a) b) c) d)

Welocity [mis]

Figura 3. 5. Proceso de encapsulado para el sensor de microfluidos.

3.5 RESISTENCIA OBTENIDA

La linealidad del sensor se realizo a través de la caracterizacion eléctrica empleando el método
de fuente medicion para la medicion de la resistencia. En la figura 3.6 podemos observar que

a diferentes corrientes se obtiene una linealidad en la resistencia lo que demuestra que los
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contactos empleados son de tipo 6hmico. Las mediciones realizadas consistieron en la

obtencion de los niveles de voltaje en distintas repeticiones bajo las mismas condiciones, esto

para dar mayor certeza a las mediciones realizadas.

Voltaje

40
2
=
8
3

&8 20-
)
v
‘T
=
O
[

04

I

T 1 T 1 T 1 T 1 1
00 20x10* 4.0x10* 6.0x10* 8.0x10* 1.0x10°
Corriente (A)

Figura 3. 6. Resistencia del sensor a diferentes valores de corriente.

En la tabla 3.2 muestra el valor de la resistencia por medio de la ley de ohms de 42.74kQ,

demostrando que los contactos son de tipo 6hmico.

Tabla 3. 2. Valor de la pendiente en la medicion de voltaje con diferentes valores de corriente.

Valor Error standar
V intersecciéon 0 5.79213E-17
A pendiente 42740 1.31529E-13
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3.6 RESPUESTA DEL SENSOR

Para el analisis de la variacion de flujo en el sensor se realizaron una serie de pruebas en las que
la sefial de entrada (aire) varia con respecto al tiempo, buscando el punto donde se obtiene mejor
respuesta al flujo y sensibilidad por parte del sensor. La figura 3.7 muestra el sistema de medicion
empleado para el sensor de microfluidos. Por otro lado, la tabla**** muestra los valores obtenidos
para la resistencia, resistividad, conductividad, movilidad de portadores, la movilidad y los
portadores; observando que una vez que se da el paso de microfluido se tiene un aumento en la
conductividad atribuido al aumento en la movilidad de portadores, por consecuencia la respuesta

al paso del microfluido incrementa teniendo un aumento de la sensibilidad.

Sensor de alambre caliente ZnO

| —

Flujo de » mllli » FlUjO de e w” e— (7 §E
entrada liml] salida - g
m VARLUREE -~ °
L f) oy s
__—T) M » -
N | vIC C e== H i
L ‘lh et AL L . -
L il uente Ty
8
Wheatstone RCD: TSR =
¥ 1 . .
e i |5 Osciloscopio
4K 47KQ =
-Yoe

Amplificador de
instrumentacion AD620

Figura 3. 7. Sistema de microfluidos.

Tabla En la siguiente tabla se muestra variacion de los parametros del sensor en funcién del
paso de microfluido.

Resistencia | Resistividad | Conductividad | Movilidad movilidad | Portadores
R(KQ) de s (n)****
(p)Q-cm | (o) slcm portadores ()
pnn
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sinpaso | 42.74 0.034 29.24 1.80x10%° | 8.4 2.15x10%°
de flujo

Con 37.36 0.029 33.45 2.15x10% 10 2.15x10%°
paso de

flujo

En la grafica 3.8 se observa en color azul la respuesta de un impulso abrupto de 5ml de aire en

319.3us introducido al sistema de microfluidos, el voltaje diferencial (AV) es de 125.84 mV, el

cual nos indica que la respuesta es mayor en comparacion de un flujo constante, también se observa

una linea de color rojo lo cual es la amplificacidn de 10 veces la respuesta del impulso dando un
voltaje diferencial de 1.2584 V.
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Respuesta
—— Amplificacion

1.4x10°

1.2x10°

1.0x10° -

8.0x10"

6.0x10"

4.0x10"

Voltaje diferencial (V)

2 0x10"

0.0 4

L ] I L] I 1 I 1 I 1 ] I 1
-1.0x10° -5.0x10™ 0.0 50x10"  1.0x10° 15x10° 2.0x10°

Tiempo (s)

Figura 3. 8. linea azul respuesta al impulso abrupto de 5ml en 319.3us alcanzando una velocidad
de 15.65 LPM la linea roja indica la respuesta amplificada 10 veces.

En la figura 3.9 se observa una amplificacion de la respuesta del impulso y la linea de color rojo
la pendiente de la respuesta del impulso en la cual nos indica la respuesta en la que se enfria el
alambre caliente que es 394.11683 V/s con una velocidad de 15.65LPM.
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¢ Respuesta

Pendiente
1.2x10" _
Equation v=a=-b*x
4 | Adj. R-Squars 0.97%17
10\103 - Value Standard Error
4|V Intercapt 0.05448 6.18182E-4
. P Slope 35411683 6.30841
€2 8.0x10"
&
E -
)
c -2
) 6.0x10"
O
= A
()
Q -2
= 40x10°
=
o 4
-
2.0x10°
0.0 S
L) I Ll I L) l Ll l L) l L) I L) I L)

20x10" -15x10" -1.0x10" 5.0x10° 00  s50x10° 10x107 15x10% 2.0x10"

Tiempo (s)
Figura 3. 9. Respuesta de un impulso de 5ml de aire en el sistema de microfluidos.

En la tabla 3.3 muestra la pendiente del impulso de 5mLPM es de 394mV/s lo que indica una

alta respuesta de sensibilidad del sensor.

Tabla 3. 3. Valor de la pendiente de la respuesta de impulso abrupto.

Valor Error standard
\/ intercepcion 0.05449 6.18182E-4
P pendiente 394.11683 6.30841

81



En la figura 3.10 se muestra el sistema de microfluidos con el motor de diafragma en la que se
realizan diferentes parametros referentes al sensor de microfluidos de alambre caliente. Para ello
se realizaron gran cantidad de pruebas en la que la sefial de entrada (Aire) varia en el tiempo.

Micro bomba ‘ Sensor de alambre caliente ZnO
! ” N B Fluode
: salida
e
* |
Flujometro Puente 3l 7
Fluio d Wheatstone ml:]: O Vo |
ujo de " Lk . .
entﬂada N 2 - 14 s Osciloscopio
e 4TKQ =
-voe
Amplificador de
ma instrumentacion AD620

Figura 3. 10. Motor de diafragma con el sistema de microfluidos.

En la gréfica 3.11 se muestra la respuesta de flujo de 0 a 4.8mLPM (0 a 50cc) con un motor de
diafragma, en la cual se muestra una variacion de voltaje conforme aumenta el flujo comenzando
de OmV hasta llegar 22.87 mV. Esta variacion indica que el alambre cambia su gradiente de
temperatura con el aumento de flujo y por consecuente el voltaje, las vibraciones que se observan
son alteraciones causados por el motor de diafragma que realiza pequefias pulsaciones al momento
de aumentar el flujo de aire lo que interacciona con la sefial (ruido) en la gréafica 3.12 se muestra
la amplificacion del paso de fluido para que sea detectado de 1.1435 V. la gréafica 3.13 se muestra
la respuesta que obtiene a la disminucidn de temperatura y resistencia.
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Figura 3. 11. Respuesta de paso de fluido de 0 a 4.8mLPM en 8.5 segundos. Variacion del paso
de fluido de con un voltaje diferencial 22.87 mV.
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Figura 3. 12. Muestra la respuesta amplificada del flujo de 0 a 4.8ml/min con un voltaje

diferencial de 1.24 Volts.
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Figura 3. 13. Muestra la pendiente que se obtiene al paso de flujo de 0 a 4.8mLPM.

Con el fin de detectar la minima respuesta para el sensor de alambre caliente se propuso estudiar
en un intervalo de flujo de aire, que va desde 50 mLPM hasta un flujo de aire minimo detectado

por el sensor.

En la grafica 3.14 muestra la respuesta de un flujo de 4.8mLPM(50cc) que detecta el sensor de
alambre caliente, en lo que se puede observar como el flujo es constante en los primeros 5
segundos, el alambre de ZnO mantiene una temperatura constante, al interrumpir el paso de flujo
se observa la razén de cambio de flujo lo que provoca un calentamiento del alambre con la
variacion de voltaje diferencial de 22.87 mV. En la figura 3.15 muestra la amplificacion de 50
veces el valor original. En la figura 3.16 se observa una pendiente de 64.26mV/s, si indicamos que
deja de pasar 4.8mLPM en 355.9ms, la velocidad de calentamiento del alambre caliente es de
13.48mLPM, la variacion de resistencia es de 134.47Q.
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Figura 3. 14. Razdn de cambio de 22.87mV con una sensibilidad de 64.26mV/s
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Figura 3. 15. Amplificacion de 50 veces el valor original dando un voltaje diferencial de 1.1435
V.
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Figura 3. 16. Pendiente de 64.26mV/s.

En la gréfica 3.17 muestra la respuesta de un flujo de 1.92mLPM(20cc) que detecta el sensor de
alambre caliente, en lo que se puede observar como el flujo es constante en los primeros 2
segundos, el alambre de ZnO mantiene una temperatura constante, al interrumpir el paso de flujo
se observa la razon de cambio de flujo lo que provoca un calentamiento del alambre con una
variacion de voltaje diferencial de 5 mV. En la figura 3.18 muestra la amplificacion de 50 veces
el valor original. En la figura 3.19 se observa una pendiente de 14.05mV/s, si indicamos que deja
de pasar 1.92mLPM en 500ms, la sensibilidad de calentamiento del alambre caliente es de

3.84mLPM, la variacion de resistencia es de 45.728Q.

86



Respuesta

-0.092

-0.093
-0.094 -+
-0.095 -+
-0.096 -
-0.097 -
-0.098 -

-0.099

Voltaje diferencial (V)

0.100 |
0.101

-0.102

-0.103 . . : ' ' 1 ;
0 2 4 6 8 10

Tiempo (s)

Figura 3. 17. Respuesta del sensor en un flujo a 1.92ml/min. raz6n de cambio de 5mV con una
sensibilidad de 64.26mV/s.
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Figura 3. 18. Amplificacion de 50 veces el valor original dando un voltaje diferencial de 250
mV.
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Figura 3. 19. Muestra una pendiente de 14.05mV/s.

Se realizo una comparacién entre el impulso de flujo de 5 mLPM, el flujo constante de 4.8mLPM
y el flujo constante de 1.92mLPM, se puede apreciar en la gréfica 3.5, las pendientes muestran una
diferencia significativa entre los mismos, lo que indica que el sensor de alambre caliente logra
detectar un rango de flujo significativo desde microlitros hasta mililitros.

1.5x10° 5
1.4x10°
1.3x10" 4
1.2x10" 1
1.1x10”
1.0x10" 4
9.0x10™" 4
8.0x107 4
7.0x10™
6.0x10"
5.0x10™" 4
4.0x10™" 1
3.0x10™" 1
2.0x10™" 4
1.0x10™" 4
0.0 ]
-1.0x10" 4
-2.0x10” ——
0.0 1.0x10"

flujo 1.92ml
flujo 4.8ml
impulso Sml

Voltaje diferencial (V)

1 I I I
2.0x10" 3.0x10" 4.0x10" 5.0x10"

tiempo (s)

Figura 3. 20. Comparacion de la sensibilidad de fluido que pasa a través del sensor de alambre
caliente.
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Tabla 3. 4. Se muestran los resultados obtenidos del sensor de alambre caliente.

Resolucion Impulso 5 ml Flujo Flujo 1.92mLPM a 0
4.8mLPM a
0
Voltaje 125.84 mV 22.87 mV SmV
diferencial
Tiempo 319.3ps 355.9ms 500ms
Razoén de 15.65LPS 13.48mLPS 3.84mLPS
cambio
(velocidad)
Respuesta en 394.11mV/s 64.26mV/s 14.05mV/s
voltaje
Numero de 461.31 2.45 0.942
Reynolds
Variacion de 5.38kQ 134.47Q 45.73Q
Resistencia
Variacion de Sml 28.47ul l6ul

Flujo
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CAPITULO IV: CONCLUSIONES

El proceso de fabricacion empleado permite obtener dispositivos funcionales, aunque no se

cuente con equipos ni instalaciones de primer nivel.

El uso de sensores de microfluidos de alambre caliente es una buena alternativa para la
medicion de diferentes flujos, cualquier cambio de temperatura causa un cambio en la

resistencia y por consecuente en su voltaje diferencial.

Al emplear el SiO. presente en las muestras fue posible aislar eléctricamente los
semiconductores Si y ZnO; asi mismo, al realizar el micromaquinado al Si, nos fue posible

aislar térmicamente el ZnO obteniendo mayor precision en las mediciones al paso del fluido.

El no contar con un control estricto en el proceso de fabricacidn, nos obliga a realizar pruebas

a cada una de las etapas logrando determinar la forma més eficaz de fabricar el dispositivo.

El método de sintesis de ZnO empleado es sencillo, permite obtener resultados confiables y

reproducibles.

Las propiedades eléctricas del sensor de alambre caliente mostraron tener una resistencia

sensor al flujo de aire.

Aunque el sensor se alambre caliente con ZnO tuvo una deteccion relativamente buena con
una variacion de flujo de 32ul/s, los sensores de flujo con conductores son aun mas eficientes

con la razén de cambio llegando a detectar hasta 1nl/min.

La respuesta minima detectada por el sensor fue de 16ul, al acoplarle un sistema de filtros,
lograriamos obtener una respuesta de mayor resolucion y la eficiencia aumentaria

consideradamente.
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